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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

® Verfahren zur Herstellung von vernetzbaren, Isocyanatgruppen enthaltenden Dispersionspulvern 
(57) Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstel- 

lung von in Wasser redispergierbaren, vernetzbaren, Iso- 
cyanatgruppen enthaltenden Dispersionspulvern durch 

radikalische Emulsionspolymerisation von einem oder 

mehreren ethylenisch ungesattigten Monomeren in Ge- 

genwart von 0,2 bis 6 Gew.-%, bezogen auf das Gesamt- 

gewicht der Monomeren, einer oder mehreren Verbm- 

dungen aus der Gruppe meta- und para-lsopropenyl-al- 

pha, alphadimethylbenzylisocyanat und Is oc^anaten < der 

allgemeinen Formel (I) CH 2 = CR^CC^O-R^CR^-N^O 

mit R 1 = H, CHo und R 2 = Alkylengruppe mit 1 bis 18 C-Ato- 

men sowie R^und R 4 - gleiche oder verschiedene Alkyl- 

gruppen mit 1 bis 4 C-Atomen und Trocknung der damit 

erhaltenen Dispersionen, dadurch gekennzeichnet, daS 

die Emulsionspolymerisation und die Trocknung in Ge- 

genwart von 5 bis 70 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtge- 

wicht der Monomeren, an Schutzkolloid durchgefuhrt 
"" warden. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur HersteUung von in Wasser redispergierbaren, vemetzbaren, Isocyanatgmppen 

, "t^dSKSS?^* HersteUung von waBngen Dispersionen die verkappte^atgcuppen en tMelten. 
ein vierb^chtetesForschungsthema. WaBrige Dispersionen von Copolymerisaten, die verkappte Isocyanate enthaken 
werden SaU^zSLuW von vemetlbaren Beschichtungsmassen eingesetzt, denen zur Vernetzung nieder- oder 
^ole^ V^eS mit Hydroxy-, Carboxyl- oder Amin-Gruppen zugesetzt werden, welche nut der verkappten 

,o ^™^^T^nyl^y^***™* (TMI) erwannt Dieses MolekOU das ™ ^ge^nen 
alsn^^para-Derivatvo^ 

McMsl beisoielsweise mit Vmykromaten, (Meth)acryUaureverbindungen, Dienen, Malein- und Fumarsauredenyaten, 
SS^SSSd^tSSta. Vmylestem undVinylchlorid copolymerisieren. Zur HersteUung von Copolyme- 
^^^^^^yll^iiJcy^ (TMI) mit Monomeren rnit ungur.tigemC^lymensaUonsparame- 
.< , W wirrfinrferTJS^5 314 964voreeschlagen,TNnaiif^^ . 

A^ere zur H^eUung von £ Poly^erdispersionen eeeignete Isocyanate sind durch die allgemeine Formel 
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(11 CH7-CR -CO-O-K -UK K -IN=U=U mil K. = n, v,n 3 u.iu ^ - ™-J-"-t>'-rt" • — - — - np R 41 0? 

R 4 - eleiche oder verschiedene Alkylgruppen mit 1 bis 4 C-Atomen beschneben. Ihre HersteUung ; ist in der DE-B 43 02 
oWesThrieS Isocyanat^n enthaltenden (Me^acrylsaurederivate sind auch rmt Vinylestem - VinylcUo- 
rid Skn ^lymerisierban Ihre Polymerisation in waBriger Emulsion in Gegenwart ernes an^nischen und^oder 
m^dSneSu^ ators im Praemulsionsverfahren ist in der DE-A 44 33 874 beschneben. Mit Hitfe 
^Ivmerisadon - das Isocvanant im Kern, die zur Vernetzung besummten, funktioneUen Gruppen, z. B Hydroxyl in der 
£' y " ^ " n^h^auTzt^zHche, bi- oder polyfunktioneue Vernetzermolekille zu verzichten. Vermuthch wegen 
der SLh rrl^rcSrusSnaen LagLtabiBtk der Polymerisate wurde auch vorgeschlagen die Isocyanatgnippen 
z B mit z^Lkieren. Au?den damit erbaltlichen waBngen Polymerdispersionen ^nen^^mere 

dureh Trockenverfahren wie Spriih- oder Ge&iertrocknung als Festsubstanzen erhalten werden. Die dabe, erhaltenen 

^Z^^ZT: 1 ^^^^ von Isocyanatgmppen enthaltenden, vemetzbaren. ausreichend * 
g %trShen£^^^^^ 

bt ; ^d^Schu^oUoWeTwelche Hydroxylgruppen oder andere reaktive H-Atomen enthalten, und be, erhohter 

E ruS Stend^DispLionspulvern durch radikalische EmulsionspolymerisaUon von cxnem oder me^ren ethy- 
feS ungtSgten Monomeren m Gegenwart von 0.2 bis 6 Gew,% bezogen auf das <*%*%™**££^ 
einer ode/mehrLn Verbindungen aus der ^ ( ^;^^^^^ P ^T^^^ 
1^!^ 1 b 3 is4C-Atomq U nd 

! C £ <^ eSnen Dispersionen, chLrch gekennzeichnet, daB die ^^^T^t^ 
T^Zl m Gegenwart von 5 bis 70 Gew.-% SchutzkoUoid, bezogen auf das Gesamtgewicht der Monomeren, durch- 

^^"isocyanate sind meta- und para-Isopropenyl-alpha^^^ JMjgl-J 
isocvanatopropylmethacrylat Die Isocyanate werden vorzugsweise in emer Menge von 0.5 bis 5 Oew.-% bezoge x. aui 
d^G^aXS^r Monomere, copolymerisiert. Die Isocyanatgmppen der genannten Verbindungen konnen gege- 
SLnfrSbfocSert sein. beispielsweise mit Phenol. Saucylsaureester, Ketoxim, Capro^^ 
leTter AcetessiEsaurealkylester. 2^-Dimethyl-l,3-dioxan-4,6-dion, Hydroxamsaureester, Aminimide. 

G^^eteSmo^rrSe^indeinoder mehrere Monomere aus derGruppe der Vinylester von unverzweigtenoder ver- 
zwSrA^cXnTa^ren mit 1 bis 18 C-Atomen, der Methacrylsaureester und A <^^^JJ^^n 
oder veLeigten Alkoholen mit 1 bis 18 C-Atomen, der define, der V.nylaromaten, der Vinylhaloge nverb "dungen. 

Bevo™^^ 

VinvlacetaL Vinylpivalat und Vinylester von alpha-verzweigten Monocarbonsauren nut bis zu 1 1 C -Atome njsei spiels 
SeVeo^V^ 

rcils^eeSr sind deren Methyl-, Ethyl-, n-Propyl-, iso-PropyK n-Butyl-, --Bu^l- t^Butyl-, Bev™ SyT^' 
Cyclohexyl-, Dodecyl-Ester. Bevorzugte Olefine sind Ethylen, Propylen Butadien oder Isopren. Bevorzugte Vinylaro- 
„,„..„ , ind stvrol Methvlstyrol, Vinyltoluol. Als Vmylhalogenid wird Vmylchlond bevorzugt. 

Be" der ^o^ymerlsati™ TMI sind bei der Auswabl der Comonomeren die CopolymensaUor^parameter zu be- 
rn^lh^en T^ist eiB Methylstyrolderivat und kann somit nicht auf iibliche W:ise mit Vmylestern. Ethylen. Propy- 
SSvgjSSSS -SSsiert werden. Wdl man dennoch Copolymensa te mit ^^^^ 
len so muB man die bekannten MaBnahmen zur HersteUung von Pfropfpolymeren oder von Kem-Schale-Polymeren ver 

SetSa^SLars^Maleins^ 

die Hvdroxvalkvlester der genannten Carbonsauren, ihre Monoester nut Polyalkylenglykolen mit 2 bis 10 AUcylenoxid 
^edSZgShd^ D g as Aquivalentverhaltnis von aktiven H-Atomen zu NCO-Gmppen kann 0.2 bis 3, vorzugs- 
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weise 0 6 bis 1.4 betragen. Wild cine besonders guteLagerstabilitat angestrebt, dann ttaft "-^TP^^' 
^ncLonomeremeinerKen.^ 

een der alleemeinen Formel (1) gegebenenfalls in blockierter Form, in den Kem und die einreakoves H-Atom enUiaite 
fen M^~e Schale ein' Lfpolymerisiert werden, oder umgekeb^ Das Gewichlsverhaltnis von Kem zu Schale 
kann20 - 80bis70-30betragen;vorteilhaftsindVerbaltnissevon40:60bisoU.4U. 

Mogliche Comonomere sind auch Verbindungen aus der Gruppe der ethylenisch ungesamgten Sulfons-ren ^bzv, de- 
ren S°MzTvorcugsweise Vinylsulfonsaure; und/oder radikalische polymensierbare SiUne bzw. Silane die MercapUn- 
Ser S-Gr^iTenthalten. Bevorzugte siUciumhaltige Monomere sind Vinyltrimetboxy- und ^nytae^ysUan, 
™ a -MeU,acryloxypro P yltriethoxysilan ( sowie Vinylmethyldimethoxy-, -diethoxy-, -dmutoxy- 
U^-Silan undderen (Teil)hydrolysate. Als Comonomere geeignet sindauch andere vernetzend ^deC°^ 
mere wie beispielsweise Acrylamidoglykolsaure (AGA), Methylacrylanudoglykolsauremethylester (MAGME), 
mere wie beismeisweise actvi . .^j^ N-Methylolallylcarbamat, Alkylethet, wie der Isobutoxyether, 
TtZ^^k^T^-MSi^^^ Oder des N-MethylolaUyicarbamats. Geeignet 
«nd auch EDOxideruDoen enthaltende Monomere wie GLycidyl(meth)acrylaL 

KrEmSSfmerisation wird im offenen ReaktionsgefaB oder in DruckgefaBen in einem Temperaturbere.ch von 
0 bis lSc bevoraugTvon 10 bis 60°C, durchgefuhrt. Die Initiierung erfolgt mittels dergebrauchUchen, zunundest ted- 
!SS«te die vorzlgsweise in Mengen von 0.01 bis ^Z^vSS^SX- 
eewicht der Monomeren, eingesetzt werden. Beispiele hierfur smd Ammonium-, Natrium-, und Kahumpersulfau Wis 
Sfr^LwXlhydroplrioxide, wie tert.-Butylhydroperoxid; Azoverbindungen, w,e A^bisisobutyroni£ lode 
AzoS^ovde^saL. Gegebenenfalls konnen die genannten radikaUschen taUatoren auch in bekannter Weise mi 

0 01 ois lTJew-% bezogen auf das Gesamtgewicht der Monomeren, RedukUonsnuttel kombimert werden. Geeignet 
sin] I f B AlSpLSydsulfoxylate und Ascorbinsaure. Bei der Redoxinitiierung werden dabei vorzugswe.se eine 
oder beide Redox-Katalysatorkomponenten wahrend der Polymensarion dosiert. . . 

D?r ffl^ePolymerisation gewunschte pH-Bereich, der im allgemeinen zwischen 2.5 und 9 vorzugswe.se 3 und 8. 
berate tevoS 4 und 7 liegt, kann in bekannter Weise durch Sauren, Basen oder iibkche Puffersalze wie Alkah- 
Iho^Z^ A^c^on^cingcslcm werden. Zur Molekulargewichtseinstellung konnen be, der Polymerisation 
^Ubliche^ist v^elen Regler, zum Beispiel Mercaptane; Aldehyde und Chlorkohlenwasserstoffe zugesetzt 

We AtsDisDeniiermittel konnen alle ublicherweise bei der Emulsionspolymerisation verwendeten eingesetzt werden Ge- 
eig^ete ScSoToide sind dem Fachmann gelaufig, beispielsweise V.nylalkoholArmylaceat-Copolyn^re nut «anem 
gSvod 80 bis 100 Mol-% Vmylalkoholeinheiten; Polyvinylpyrrolidone mil einem Molekulargewicht von 5000 bis 
S 000 ^ PolysScharide in wasserloslicher Form wie HydroxyethylceUulosen mit einem Subsumuonsgradbere^h von 

1 5 bis3 Stfrken (Amylose und Amylopectin), Cellulose, Guar, Tragcantinsaure, Dextran, Algmate und deren Carbox- 
vmSivl ' Mrtnvl- Soxyethyl-, Hydroxypropyl-Derivate; tierische und pflanzliche Prote.ne wie Casein, Sojaprotein, 
GS^'SetischeToKre wie Poly(mem)-acrylsaure, Pdly(meth)acrylamid, Polyvinylsulforisauren und deren 
wiserl^LTcClymS Melan^nfJmialde^hydsulfonate, NaphthaUnformaldehydsulfonate, Stryrolmaleinsfcure- 

1 00 MoT % Vinvlalkoholeinheiten, Starke oder Starkederivate und Cellulosederivate. V>rzugsweise werden die Schutz- 
SoSnM»ge^^ 

der Monomeren eingesetzt. In einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsform wird die PolymensaUon nut Schutzkol 

^tS^^^SSSSi^SSL^ eingesetzt werden sollen, sind sowohl anionische * auch nich- 
tionSie Imulg^ geeigneL Bevorzugt sind solche, die nicht im SchutzkoUoid loshch s,nd und deren MoUk^e- 
Se im Unterschied Ln Schutzkolloid unter 2000 liegen. Die Emulgatoren werden in einei : Menge vol, , 0 rtn. 6Gew. 
» btzogen auf das Gesamtgewicht der Monomeren, eingesetzt. Geeignete Eraulgatorensinddem MakrMnolekuTare 
und finden sich beispielsweise in Houben-Weyl Methoden der orgamschen Chenue, Bd. XIV, 1, Makromolekulare 

laee aUer oder einzelner Bestandteile des Reaktionsgemisches, oder unter teilweise 'VbrUge und N^hdosierung der Oder 
dnzelner BeTtandteile des Reaktionsgemisches, oder nach dem Dc*ierverfahren ohne \forlage durchgefuhrt werden. Der 
Festeehaltdersoerh^tlichenDispersionenbetragtimallgemeinen20bis65%. 

DU ^Trocbiung kann mit den UbUchen Verfahren beispielsweise mittels Gefriertrocknung. durch Tr^knung be, redu- 
ziertem Druck oaer FUeBbetttrocknung erfolgen. Besonders bevorzugt ,st die Spruhtrocknung. Me erfolgt u, ublichen 

* Cubing mittels Bin-, Zwei- oder 
Scheibe erfolgen kann. Die Austriustemperaturwirdim allgemeinen imBereich von55 CbislOO C, bevorzugt 
on°r nach Anlaee Ta des Harzes und gewunschtem Trocknungsgrad, gewahlt. 

B^'i der^prtott^^ungkann gegebenenfalls eine Mischung aus der erfindungsgemaB hergesteUten Dispersion mi 
einem t^^T^sJJlQ bis 60%, und von weiteren Zusatzstoffen gemeinsam verspruht und getrocknet 

W Htrbei kann gegebenenfalls Vemetzer in Form von wasserloslichen oder in Wasser dispergierbaren FesUtoffteilchen 
dem SlverXen^schl ^werden, oder der Vemetzer wird dem Trocknungsansatz zugermscht oder coverdusu Gee l gnete 
Veme^er li^vSu^en, d\e mindestens 2 reaktive H-Atome aufweisen, die mit den Isocyanatgruppen reagieren 
Sen Brispiel^ ^hierfUr^ind Polyole, Polyamine (beispielsweise Hexamethylendianun oder aminfunkuonelle Silo- 

"^eter belorSefZfuhrungsform enthalt die Dispersionpulverzusammenseuung 5 bis 70 Gew,%, vorzugs- 
we^ e 0 bis 35 Ge w % Schutzkolloid, bezogen auf Polymer, wobei zumindest ein Teil der Schutzkolloidmenge der fer- 
Ugen D^rsion voT dem Spruhtrocknen, bevorzugt in Form einer waBrigen I^sung, zugegeben werden kann. We.tere 
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Bestandteile der Dispersionspulverzusanunensetzung sind gegebenenfaUs Emulgatoren die in den dngm Schute- 
koUoiden nichl loslich sind, HydrophobierungsmitleL Entschaumer sowie Anubloctamttel we ,t*. bzw. Mg-Carbonat, 
Talk. Gips Kieselsaure, Silicate mit TeilchengrbBcn vorzugsweise un Bereich von 10 nm bis 10 um. 

Die DUDersionspulverzusammensetzung kann in den typischen Anwendungsbereichen eingesetet werden Beispiels- 
we^e in WheSen Produkten in Verbindung mit anorganischen, hydraulisch abbinden4en BtndennUeln w,e Ze- 
menten (Pordand-, Aluminat, Trass-, Hullen-, Magnesia-, Phosphatzement), Gips, p W ^'^^ 
Bauklebern Putzen, Spachtelmassen, FuBbodenspachtelmassen, Fugenmortel und Farben. Femer als Alleinbindemittel 
fur Beschichtungsrnittel und Klebernitml Oder als Bindemittel un^ 

Vorzugsweise wird die Dispendonspulverzusammensetzung als wasser- und losemittelbestandiges Bindermttel oder 
Beschichtungsmittel in Anwendungsgebieten eingesetzt, in denen neben einer guten Haftung auch erne reduzierte Was- 
seraufhahme und/oder eine Losemittelbestandigkeit erwiinscht 1st. ^. . . , . 

We mit dem erfindungsgemaBen Verfahren bergestellten, in Wasser redispergierbaren D.spers.onspulver haben den 
Vortell to U^geren Lagerzeit im Vergleich zu den entsprechenden Dispersionen, den Vorte,l der emfachen Zumisch- 
mSchteu3^ernetLn und Katalysatoren, ohne daB vorzeitige ^metzung zu beftirchten rsi, sowie die sonsugen, 
SbU^£iriL von Pulvem zu Dispirsionen transport, Verpackung, Moglichkeit der Herstellung von Femgtrocken- 

^eSrs uberraschend war der Befund, daB eine gleichzeiuge Condensation von H^^^^^ 
zu laeerstabilen Produkten ftihrt. Dies war auf Grand der bishengen Erfahrungen mcht vorhersehbar. Hier waren bei 
LnSpoWmerisation die Isocyanatgruppen (im Kern) von den reaktiven H-Atomen (ui der Scbale) getrennt und 
"SMlm geschutzt/Hierd^chentstehender Nachteil: Die bei der Reakuon ents tehento ' 
Harnstoffgruppen weisen vielfach gute haftvermittelnde Eigenschaften auf, die, sofem s.e s.ch .m Kem befinden, mcht 
oder nur wenig zur Geltung kommen konnen. 

Beispiele 
Vergleichsbeispiel 1 

In einem 1 5 1 RuhrgefaB wurden 58 g Polyvinylalkohol (G04/140, Produkt der Wacker-Chemie) gelost in 770 |g Wo- 
fati^seTvorgeLnlnd die Losung auf 80°C erhitzt. Nachdem 50 ml einer Mischung von je 263 g Butylacrylat und 
SZS waL, wurde mit to Katalysierdosierung begonnen. Als Redoxkatalysatorsystem wurde erne 8%-*e 
w£e KoUUosung und eine 4.9%-ige, wSBrige Losung von t-Butylhydroxid verwendet. Die Dosierze.t da Mono- 
mere^etrS h Die icftalysatordosierungen wurden nach einer weiteren Stunde abgesteUt und die Disperse gekuhlt 
Dfe DisSrfion .hatte einen Restmonomer Gehalt von 0.3%, einen Festgehalt von 44%, eine V.skositat (Brookfield, 20 
UpM) von 14 800 m Pas und einen pH von 5.6. 

Beispiel 1 

Das Verfahren war analog Vergleichsbeispiel 1, jedoch wurden 15.8 g der 526 g Butylacrylat/Styrolnuschung (1 : 1) 
durch^Is^penyl^^ (= ™D ersetzt. Die Ettspersion hatte emeu Restmono- 

voS, einen Festgehalt von 44.6%, eine Viskositat (Brookfield, 20 UpM) von 9,00 m Pas und emen pH 

von 5.8. 

Vergleichsbeispiel 2 

In einem 2.5 1 RuhrgefaB wurden eine Losung von 77.5 Polyvinylalkohol (G 04/140) e^£™* ^^der 
voreelegt und darin 120.6 g einer 1 : 1-Miscbung von Styrol und Butylacrylat voremulgiert. Nach dem Erwarmen der 
Ssion auf SVC wurden gleichzeitig die Dosierungen von einer 4.9%-igen waBrigen t-Butymydroperox.dlosung, «- 
^SSayS^ZLunMJLa^ und einer 1 : 1 Mischung von Styrol und Butylacrylat e.ngefahren. Nach 
ThwaSMo^ 

hatte einen Restmonomer-Gehalt von 0.3%, einen Festgehalt von 50.4%, eine Viskositat (Brookfield, 20 UpM) von 
22000 m Pas und einen pH von 5.0. 

Beispiel 2 

Das Verfahren war analog Vergleichsbeispiel 2, jedoch wurden 23.5 g der zudosierten 1 : 1 Mischung von Styrol und 
BuTylac^fatduTch TMI ersetzt. Die Dispersion hatte einen Restmonomer-Gehalt von 0%, emen Festgehalt von 49.4%, 
eine Viskositat (Brookfield, 20 UpM) von 11750 m Pas und einen pH von 4.0. 

Beispiel 3 

In diesem Beispiel wurde auf einen unvemetzbaren Kern, der 65% der Polymermasse ausmachte, rine vemetzbare 
Schale Slymerisiert Das Verfahren war analog Vergleichsbeispiel 1, nur wurden mit dem letzten Dnttel der Mono- 
memuschS^ 8 g TMI dosiert. Die Dispersion hatte einen Restmonomer-Gehalt von 0.5%, e.nen Festgehalt von 
43.3%, eine Viskositat (Brookfield, 20 UpM) von 13750 m Pas und einen pH von 5.8. 

Beispiel 4 

Das Verfahren war analog Beispiel 2 nur wurden ansteUe der Gesamtmenge von 77.5 g Polyvinylalkohol 232.5 g 
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Gelbdextrine Avedex 35 (Produkt von Avebe) vorgelegt und zugleich die *°* ele fJ*_™^ 

Dispersion halle einen Restmonomer-Gehalt von 0.25%, einen Festgehalt von 50.7%, erne Viskositat (Brookfield, 20 
UpM) von 214 mPas und einen pH von 4.7. 

Beispiel 5 

Das Verfahren war analog Beispiel 2. 27.4 g der zudosierten Styiol- und Butylacrylatmenge wurden durch Hydroxy- 
ethy^ry^lrTtzt. Die Dispersion hatte einen Restmonomer-Gehalt von 0.2%, einen Festgehalt von 50.7%, erne Visko- 
sitat (Brookfield, 20 UpM) von 8000 mPas und einen pH von 5.7. 

Beispiel 6 

In einem 2 5 1 ROhrgefaB wurde in einer Losung von 77 g PolyvinyUkohol (G 04/140) in 706 g Wofatitwasser 100 g 
ein« MTs^hung von*) g Vinylacetat und 30 g Butylacrylat einemulgiert. Nach dem Erwarmen der Emulaon auf 50C 
wurden 704 1 l einer Losung aus 16.1 g 2-Methyl-2-isocyanatopropylmethacrylat, 492.8 g Vinylacetat und 211.2 g Bu- 

losung innerhalb von 1 3/4 Stunden zudosiert Die Dispersion hatte einen Restmonomer-Gehalt von 0.1%. einen Festge- 
halt von 50.1%, eine Viskositat (Brookfield, 20 UpM) von 2400 mPas und einen pH von 5.3. 

Trocknung der Dispersionen 

Die Verdusung wurde in alien Beispielen und \fergleichsbeispielen in ^^^^^'r^^^ 
Die Austrittstem^ratur betrug 80°C, der PreBluftdruck vor der ZweistoffdUse be^ug 4 bar. Der Feststoffgehalt der Di- 
sDersionen wurde auf ca. 30% eingestellt, mit Ausnahme von Beispiel 4 nut 50.7%. 

te ving wurden zu alien Dispersionen, auBer zu der aus Beispiel 4, 6 Gew,%, bezogen auf den Polymer- 
anteil, Polyvinylalkohol (G 04/140) in Form einer 20%-igen, waBngen Losung gegeben. 

Bestimmung der Vernetzung 

Aus der Ausgangsdispersion oder dem in Wasser redispergierten Pulver wurde, gegetenenf alls mit den in der Tabelle 
aufgefuhrten Zusatten, ein ca. 700 urn dicker Film hergesteUt (Trocknungszeit: 3 Tage bei Raum^m^ratur) 

0 ^dat on wurden in 30 g Dimeihylformamid funf Minuten bei 170°C in der MikroweUe erhitzL Nach dem AbkOh- 
Ji g £SS^ Vl StundeLi 20 000 UpM zentnfugiert Die Auswertung erfolgt ^^^ff^ 
stimmung der uberstehenden Flussigkeit. Die Berechnung des Vemetzungsgrades erfolgte mit derFormeL (FO^-1) 

(AMS 40) wu^ der Vernetzer und 10%-ige Kalknulch in die Dispersion bzw. die Redispersion der Pulver emgeruhrt 
iiS^^to Messung der Vernetzlng verwendeten Filme analog hergesteUt. Die Bestmynung der Vernetzung 
erfolgte analog der obengenannten Methode. Die MeBergebnisse sind in der Tabelle zusammengefaBL 
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Tabelle 

Beispiel vernetzunggrad (%) 

5 ohne vernetzer mit HMDA mit AMS 40 

Vergl . bsp . 1 
Dispersion 
RD-Pulver 
Beispiel 1 
15 Dispersion 29.4 

« -. 31 3 94.0 93.2 

RD-Pulver J i. ♦ o 

Vergl. bsp. 2 
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7.3 

2.0 21.4 



Dispersion °-° 
RD-Pulver 0 • 0 



Beispiel 2 

27 8 87.2 93.7 

RD-Pulver ^ / . w 

30 Beispiel 3 

5 2 91.3 53.6 

RD-Pulver ° • ^ 



Beispiel 4 

1 q 88.7 89.5 

RD-Pulver 1 • * 

Beispiel 5 

40 . A i O — — — 

Dispersion 

a a n 79.5 85. 7 

RD-Pulver 44.1 

45 Beispiel 6 



RD-Pulver 



8.4 



90.2 89.7 



Patentanspriiche 

1 Vtrfahra, inr Hmidlnng von In Waaer ndispersioHicn, vemeizbran, Isocyanaignippen cnthaltcnden IH- 
ST! £ ScZSLTS* R'S^- g££ od„v«*hk*n. A]ky lg ™pp«n ,ni, 1 M. 4 C-A.on^n »jd 

r^rs» - »- 5 - 

bezoEenaufdasGesamtgewichtderMonomere,copolymensiertwerden. 
i^f^enTaS ^ pruch 1 bis 3, dadurch gekennzrichnet, daB als ethylen.sch ungesattigte Comonomere em 

1 bis ifc^tom^ der Ofcfine, der V m ylarornate„, der V.nylhalogenverbindungen copolymer^ wer- 



6 
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5. Verfahren nach Anspruch 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB Comonomere mit reaktiven H-AOTen aus der 
Gruppe der Hydroxy alkyl(meth)acry late, der ethylenisch ungesattigten Carbonsauren und deren Amide, der Hjdbe- 
ster von Fumar- und Maleinsaure, die Hydroxyalkylester der genannten Carbonsaoren, ^ Monoester nut Polyal- 
kylenglykolen mit 2 bis 10 Alkylenoxid-Wiederholungseinheiten, in einem Aquivalentverhaltms von akUven H- 
Atomen zu NCO-Gruppen von 0.2 bis 3, copolymerisiert werden. 

6 ^rfaSen nach Anspruch 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die TVocknung mittels Spruhtrocknung erfolgt. 
1 Venvendung der nach den Verfahren gemaB Anspruch 1 bis 6 zugangUchen V^^Yf"? *™ 
Produkten odefals AUeinbindemittei fur Beschichtungsmittel und Klebemittel oder als Bindermttel und Beschich- 
tungsmittel fur Textilien und Papier. 
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